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LE Ministre des Affaires Economiques, 

Vu la toi du 24 mai 1864 sur les brevets convention 

Vu la Convention d'Union pour Ja Protection de ta Propriety tndustrielte 

Vuleprcces-verbaldressete 23 avril 19 85 a 14 n 30 

»k l'Office de la Propriete industrielle 




Article i.. tfesfdfflfvrtfA la Ste dite : VEB MAI SAN WERKE 

Monplaisierstrasse, Barby/Elbe (Republique Democratique 
d 1 Allemagne) 



repr. par les Bureaux Vander Haeghen a Bruxelles 



un brevet d-inveniion pow Precede de preparation du D-glucose et de produit 
d'hydrolyse de l'amidon 



qu'elle dSclare avoir fait l'objet d'une deraande de brevet 
deposSe en Republique Democratique d'Allemagne le 23 avril 
1984 sous le n° WP C 12 P / 262 161,5 



Article 2. • Ce brevet tut est detivre sans examen pr&alabte, a ses risques et perils, sans garantie soit 
de la realite. de la nouveaute ou du m&ite de I'invention, soit de I' exactitude de la description, et sans 
prejudice du droit des tiers. 

Au present atrete demeureta joint on des doubles de la specification de I'invention (memoire desert ptif et 
eventueltemeni d'essins) sign 6s par rinteresse et deposes a I'appui de sa demande de brevet 



Bruxelles, le 15 ITia i 

PAR DELEGATION SPECIALE 
le Directeur / 



19 85 



01393 NL hg - 13001 
B. 76 128 DS 



Description jointe a une demande de 



BREVET BELGE 

deposee par : VEB Maisan Werke 



ayant pour objet: Proc6de de preparation du D-glucose 

et de produits d'hydrolyse de l , amidon 



Qualification proposee: BREVET D f INVENTI0N 

Priority d f une demande de brevet deposee en R^publique 
D£mocratique alleznande le 23 avril 1984 sous le n° 
WP C 12 P /262 161.5 



La prfesente invention concerne un proc£d£ de 
preparation du D-glucose et de produits d'hydrolyse de 
l'amidon, au depart d'amidon et de matieres premieres 
ou de produits bruts contenant de l'amidon, par hydro- 
lyse a catalyse acide et/ou enzymatique. 

Le D-glucose et les produits d'hydrolyse de 
l'amidon (que l'on appellera dans la suite du present 
memoire p hydrolysats d'amidon 0 ) constituent des pro- 
duits d'anoblissement traditionnels de l 1 Industrie de 
1 1 amidon. 

Le procede classique de preparation d 1 hydrolysats 
A partir d'amidon etait un procede d'hydrolyse acide. 

II est cependant connu depuis longtemps qu'au 
cours de l'hydrolyse acide, principalement lors de 
l'hydrolyse totale de l'amidon en D-glucose , plus par- 
ticulierement pendant le traitement d'amidons c6r6a- 
liers, se forment des substances de la nature de l'hu- 
mine en raison de la formation de produits de d' inver- 
sion et, qu'en outre, se manifestent d 1 importantes 
partes de rendement par la formation de produits de 
reaction du glucose et d'aminoacides. La filtration et 
la cristallisation des hydrolysats obtenus par catalyse 
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acide exigent de fortes d£penses, le produit rfesiduaire 
obtenu dans ce cas etant la substance que I 1 on appelle 
hydrol. 

Un progr&s important a consists en la raise au 

5 point de proc6d6s enzymatiques qui dfeterminent actuel- 
lement les norraes opferatoires industrielles . 

L f inconvenient des proc6d§s suivant la voie aci- 
do-enzymatique ou la voie enzymatique double, reside 
dans la perte de l'enzyme d'origine ou native, apr6s 

10 une seule utilisation et dans les longues dur£es de 
reaction necessaires & la phase aminoglucosidique de 
l'hydrolyse totale avec les dimensions des reacteurs 
concomitamment obligatoirement importantes . 

La fixation des enzymes de scission de I'amidon 

15 sur une matiere de support interne permettrait de pal- 
lier 1* inconvenient essentiel du procede enzymatique et 
rendrait possible 1* utilisation repetee de 1* enzyme. 

Bien que l'on travaille depuis & peu prfcs 1970 a 
1 ' immobilisation d'amylases, il n'existe jusqu'a pr6- 

20 sent dans le monde, aucune application ou mise en 
oeuvre industrielle d 1 alpha-amylases ou d* amyloglucosi- 
dases fix6es dans l'industrie de I'hydrolyse de 1' ami- 
don. De nombreux facteurs ont conditionne de manifcre 
determinante ce retard d 1 application industrielle - 

25 Hartmeier, W. °Immobilisierte Enzyme fQr die Lebensmit- 
teltechnologie 0 dans Gerdian 77 (1977) N° 7-9- cite 
principalement des raisons economiques, outre un defaut 
de thermostability. 

La faible thermostability des enzymes fixees sur 

30 support conduit h la caracteristique que des tempera- 
tures rfeaction-nelles de 308-318' K sont habituelles 
pour la phase amino-glucosidique de l*hydrolyse totale 
avec une glucoamylase fix£e sur support lors des tenta- 



tives exp6rimentaleSo A des temperatures rfeactionnel- 
les si basses, les oligomferes de l*amidon sont extraor- 
dinaireraent sensibles aux infections etrangfcres, compte 
non tenu m§me de l 1 activity enzymatique de bien plus 
faible ampleur. 

Les basses temperatures reactionnelles imposees 
par les conditions opferatoires entrainent des taux de 
conversion proportionnellement faibles lors de l'utili- 
sation d'enzymes de scission de l'amidon fixees sur 
support dans des rfeacteurs h lit fixe, d lit 
tourbillonnant et tubulaires, si bien que l f utilisation 
d 1 enzymes fixees sur support ne rapporte pas d'avan- 
tages econommiques importants jusqu'a ce jour, par 
rapport aux proc6d6s classiques de I'hydrolyse de 
l'amidon a l"aide d 1 enzymes natives . 

La presente invention a pour but de permettre 
l'utilisation industrielle d'enzymes fixfees sur support 
tout en utilisant les installations industrielles exis- 
tantes, en rfeduisant de ce fait la consommation sp6ci- 
fique d'enzyme, comme aussi la consommation specifique 
d'amidon et les frais de purification lors de la prepa- 
ration et du traitement des hydrolysats, en augmentant 
les rendements espace-temps des installations d'hydro- 
lyse par un raccourcissement des durees reactionnelles 
et la conception d'un deroulement continu de la produc- 
tion, en abaissant les prix de revient de maniere 
importante par des rendements de cristallisation sup6- 
rieurs ou par une granulation en couche tourbillonnante 
ou par pulverisation directe et en reduisant les frais 
d 1 investissement n&cessaires . 

L 1 object if sur lequel se fonde la presente inven- 



0O * • 0* 0« 0»»0 O00O 

0 *0 00 00 09 v 

o o o o O O O O O o 

o o O 0 O 0 0 frO 

• O O 0 O o . o 

oo oo otto oo«o e*o » 

4 



tion etait de d6couvrir un proc6d6 de preparation du D- 
glucose et d ■ hydro lysats d • amidon d 1 une conception 
telle que le risque de contamination ou de recontamina- 
tion des produits pr6curseurs ou intermediates de 

5 I'hydrolyse totale s'en trouve considerablement re- 
duit par le fait que grace h la determination des 
conditions operatoires, la stability thermique ou ther- 
mo-stabilite des enzymes peut Stre augmentee et l'im- 
portante chute de !• activity initiale de I 1 enzyme fixee 

10 sur support est eiiminee. 

La presente invention a done plus particuliere- 
ment pour objet un proofed^ de preparation du D-glucose 
et d 1 hydrolysats d 1 amidon par hydrolyse & catalyse 
acide et/ou enzymatique de 1* amidon et de matifcres 

15 premieres ou produits bruts qui contiennent de 1' ami- 
don, lequel procede se caracterise en ce que l'on 
sterilise un hydrolysat partiel possedant une valeur ED 
de 15 A 35 %, qui a ete au prealable purifie par 
separation solide/liquide mecanique et separation 

20 adsorptive, par la mise en oeuvre d'une etape de chauf- 
fage, en ce que l'on regie la valeur du pH de I 1 hydro- 
lysat partiel sterile & 4,0-6,0, on ajoute une dose 
d* enzyme libre au substrat k pH corrige, on soumet le 
substrat catalyse par 1' enzyme, dans un ou plusieurs 

25 recipients de reaction dans lesquels on a dispose des 
complexes enzyme /support sous une forme a diffusion non 
inhib6e, & un traitement hydrolytique combine par 1* en- 
zyme libre et par 1* enzyme fix6e sur un support, on 
poursuit le traitement hydrolytique h une temperature 

30 de 326-338° K, de preference de 331-335° K, comme aussi 
a une valeur ED initiale de 35-80 on poursuit le 

traitement par charges successives ou de maniere conti- 
nue, en une ou plusieurs etapes, jusqu'au point final 
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de l'hydrolyse specif ique du produit, puis on inactive 
1' enzyme par une etape de chauffage, on purifie l'hy- 
drolysat inactive, on le transforme par concentration 
thermique et/ou par cristallisation ou par sechage par 
pulverisation ou par granulation en couche turbulente 
en produit fini ou pr§t A I'emploi. 

Suivant une forme de realisation pr6f6r6e du 
procede suivant 1» invention, on utilise, A titre d'en- 
zyme de scission de l'amidon ou des oligosaccharides, 
une alpha-amylase, une b§ta-amylase ou 1' amyloglucosi- 
dase, sous la forme de 1* enzyme libre ou d'une enzyme 
fixee sur support. 

Suivant encore une autre forme de realisation du 
procede suivant 1' invention, on ajoute des b6ta-gluca- 
nases, des pentasanases , des lipases ou des cellulases, 
A l f enzyme de scission de l'amidon ou des oligomferes. 

Encore une autre forme de realisation preferee du 
procede suivant !• invention se caracterise en ce que 
l'on realise l'hydrolyse de l'hydrolysat partiel de 
maniere continue ou quasi-continue, sous la forme d'un 
procede en une ou plusieurs etapes. 

Une autre forme de realisation pr6fer6e du proce- 
de suivant 1' invention se caracterise en ce que l'on 
utilise de maniere appropriee plus de 6 reservoirs pour 
1' exploitation continue au cours de 1'hydrolyse totale 
de l'hydrolysat partiel. 

En outre, une forme de realisation avantageuse du 
procede suivant la pr6sente invention se caracterise en 
ce que la separation solide/liquide mecanique de l'hy- 
drolysat partiel se deroule suivant des processus A 
etapes multiples & des valeurs ED de 35 d 80 I. 

En outre, des formes de realisation pref6r6es du 
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procede suivant 1* invention se caractferisent encore en 
ce que s'opfere une addition d f activite definie A l'aide 
d 1 enzyme native qui provient essentiellement des r6si- 
dus apprauvris des quant ites d* enzyme nfecessaires & 
1* immobilisation, en ce qu'on preieve des hydrolysats 

5 des compositions les plus diverses en chaque position 
appropriee A cette fin au cours des processus & stapes 
multiples et en ce que l'on utilise des reacteurs & 
ecoulement avec des temperatures de reaction de 318- 
338°K en combinaison avec des reacteurs d agitateur 

10 months en amont. 

Une variante particuli&re de la solution apportee 
par la presente invention consiste en ce que I'on 
sterilise un hydrolysat partiel prealablement purifie, 
presentant une valeur ED de 15 h 35 %, par un traite- 

15 ment de courte duree & haute temperature, on ajoute d 
1* hydrolysat partiel, une enzyme libre constitufee 
d 1 alpha-amylase, de b§ta-amylase ou d'amyloglucosidase 
en une proportion de 2 d 8 U par gramme d f hydrolysat , 
on injecte le substrat active par 1» enzyme libre dans 

20 un recipient de reaction dans lequel on a dispose en 
general compiementairement un complexe d'enzyme fixee 
sur support sous une forme a diffusion non inhib6e # on 
realise l'hydrolyse de 1' hydrolysat partiel en presence 
de 1* enzyme libre et de !• enzyme fixee sur support a 

25 une temperature de 326-338° K, jusqu'A une valeur ED de 
35 a 80 % f on preieve le produit interm6diaire f y 
compris l 1 enzyme libre qui y est contenue, hors du 
premier recipient de reaction et on poursuit l'hydro- 
lyse totale dans d'autres recipients dans lesquels sont 

30 presentes des enzymes fixees sur support en un agence- 
ment non inhibeur de diffusion, a une temperature de 
326 a 338° K, de preference de 329 a 335° K, jusqu'a 
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I'obtention d'une valeur ED de 95 a 99 % 9 puis on 
desactive 1' enzyme libre presente en-dehors du reci- 
pient de reaction par la mise en oeuvre d'une etape de 
chauffage, on purifie I'hydrolysat total inactive et on 
le traite par cristallisation & ref roidissement ou par 
granulation par pulverisation ou en couche turbulente. 

Une autre variante particuliere de la solution 
apportee par la presente invention consiste en ce que 
l'on ajoute une enzyme libre (alpha- amylase, amyloglu- 
cosidase) A l'hydrolysat partiel possfedant une valeur 
ED de 15 h 35 %, on traite I'hydrolysat partiel active 
& 1' enzyme dans plusieurs recipients de reaction 
raccordes en serie, dans lesquels sont disposes des 
complexes avec des enzymes fix6es sur support en une 
15 forme A diffusion non inhibee, en conditionnant de 
telle maniere l g injection et la dur6e de sejour en mode 
op6ratoire stationnaire ou immobile, qu'a la tempera- 
ture reactionnelle de 326 a 328° K se d6veloppe dans 
le premier recipient une valeur ED de 40 & 80 %, puis 
20 on poursuit la mise en oeuvre de 1'hydrolyse totale 
dans les recipients de reaction suivants, £ l'aide de 
1' enzyme fix6e sur support ajoutee, jusqu'a une valeur 
ED de 95 & 99 %, on inactive ensuite I'enzyme libre par 
la mise en oeuvre d'une etape de chauffage et on puri- 
25 fie I'hydrolysat total inactive et on le traite par 
cristalli-sation ou par granulation par pulverisation 
ou en couche tourbillonnante. 

Une autre variante particuliere du procede 
consiste en ce que l'on ajoute une enzyme libre appar- 
tenant au groupe d 1 enzymes de scission de l'amidon ou 
des oligomeres de l'amidon en proportion dos£e & l'hy- 
drolysat partiel possfidant une valeur ED de 15 d 35 I, 
en ce que l'on conduit l'hydrolyse de I'hydrolysat 
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partiel active a 1' enzyme dans un recipient de reaction 
a l°int6rieur duquel ou a l 9 ext6rieur duquel on a 
dispose un complexe d 9 enzyme fix6e sur support,, a une 
temperature de 308-338° K, jusqu 9 a une valeur ED de 35 
a 80 % et on realise ensuite l'hydrolyse totale dans un 
r6acteur a colonne a une temperature reactionnelle de 
318-338° R, de preference de 326-329° K, jusqu'a une 
valeur ED de 50 a 96 %. 

Une autre variante particuliere suppiementaire du 
procede consiste en ce que l'on ajoute une enzyme libre 
(alpha-amylase,amyloglucosidase) a l'hydrolysat partiel 
possedant une valeur ED de 15 A 35 t, on injecte de 
maniere continue l'hydrolysat partiel active a 1' enzyme 
dans un ou plusieurs recipients de reaction raccordes 
en serie, qui contiennent, a l 9 int6rieur ou a l f exte- 
rieur, un complexe d 1 enzyme fixee sur support, on con- 
duit l'hydrolyse dans ce ou ces recipients a une tempe- 
rature de 326 a 338° K jusqu f a une valeur ED de 38 a 70 
%, puis on inactive l r enzyme libre par la mise en 
oeuvre d'une etape de chauffage, on purifie I'hydroly- 
sat inactive et on le concentre jusqu'a une teneur en 
substance seche d 1 environ 80 % par evaporation. Au 
cours de cette variante operatoire, on obtient un sirop 
d'amidon A forte proportion de glucose. 

Une autre variante particuliere et speciale du 
procede suivant l 9 invention, consiste en ce que I 9 on 
ajoute une beta-amylase a titre d' enzyme libre a l*hy- 
drolysat partiel possedant une valeur ED de 15 a 35%, on 
injecte l'hydrolysat partiel active a l 1 enzyme de ma- 
niere continue dans un ou plusieurs recipients de reac- 
tion raccordes en serie, qui contiennent, a l'interieur 
ou a l'exterieur, un complexe d 1 enzyme fixee sur sup- 
port, on y opfere l 9 hydrolyse a une temperature de 328 a 
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34 3° K jusqu'A une valeur ED de 40 d 65 %, on procfede 
ensuite & I 9 inactivation de l fl enzyme libre par une 
6tape de chauffage, on purifie 1' hydro lysat inactive et 
on le concentre en une masse s&che d 9 environ 80 % par 
5 Evaporation. La mise en oeuvre de cette variante 
opGratoire permet d'obtenir un sirop enrichi en mal- 
tose. 

Lors de la mise en oeuvre du proc6d6 suivant la 
pr6sente invention, on utilise des appareils d agita- 

10 teur que l'on met en oeuvre de mani&re class ique dans 
l'industrie des reactions chimiques et biochimiques et 
que l'on ernploie pour la preparation d 'hydrolysats 
d'amidon a I'aide d 1 enzymes libres. Le complexe d* en- 
zyme fix£e sur support est agenc6 de raani&re fixe ou 

15 mobile dans l'appareil & agitation. On utilise & cette 
fin des tubes performs ou des boudins en forme de 
filets, r&alis&s en tissus de tamisage, si bien que 
l f on n f inhibe pas la diffusion. Les tubes ou les 
boudins .en forme de filets sont disposes dans la zone £ 

20 turbulence maximale. 

Dans le cas d'une disposition & l'ext6rieur, on 
exploite l'appareil a agitateur unique comme un rfeac- 
teur a recyclage dif f £rentiel. Le complexe d 1 enzyme 
f ix£e sur support est alors f ix£ fermement dans le tube 

25 de la pompe de recyclage entre deux plateaux tamiseurs. 

Un objet du procGdfe conforme a la pr£sente inven- 
tion est, entre autres, la reduction de la chute de 
1* activity initiale d 1 enzymes fixges sur support- 
( Fischer, J. °Untersuchungen zum Einfluss synthetischer 

30 TrSger auf heterogene Enzymreakt ionen° , Dissertation B, 
math.-nat.-Fakultat , MLU Halle-Wittenberg, 1980). Grace 
a 1' addition d'une proportion comparativement faible 
d* enzyme, on peut obvier a 1« inconvenient d' utilisation 
connu jusqu'a ce jour des enzymes fix£es sur support. 
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A titre de supports pour enzymes qui conviennent & 
la mise en oeuvre du procede suivant la presente inven- 
tion, on peut citer des verres macroporeux, des gels de 
silice, des celluloses pretraitees, le polystyrene 
macroporeux, le chlorure de polyvinyle et analogues. 
De preference, on utilise comme support le produit 
appeie Wofatit V 58 (produit du combinat chimique 
Bitterfeld) . 

Avec utilisation de la gamme de dosage de 1'en- 
zyme native variant de 2 A 8 U/g d'hydrolysat, on 
parvient, lors de la mise en oeuvre du procede conforme 
a la presente invention, & des durfees d" exploitation de 
I'enzyme fixfee sur support de 2 mois, sans chute sensi- 
ble de I'activite initiale. L'invention a aussi pour 
objet une conception des conditions reactionnelles 
enzymatiques plus actives par rapport & l'etat de la 
technique. On a constate que grace A la concentration 
initiale eievee en constituants du substrat monomferes 
ou dimeres, la stabilite therraique de 1' enzyme fixee 
sur support etait ameiioree. Simultanemeht , une plus 
forte proportion de constituants du substrat monomeres 
ou dimeres entraine une press ion osmotique superieure 
qui, en relation avec les temperatures reactionnelles 
eiev6es conformes h la pr6sente invention exclut la 
formation ou la propagation des micro-organismes. De 
ce fait, un mode op6ratoire continu est possible sans 
prendre de precautions particulieres . 

En correspondence au nombre et a la dimension des 
reservoirs, comme aussi & la duree de sejour moyenne 
necessaire, on agence, dans chaque appareil & agita- 
teur, I'activite li6e necessaire pour garantir une 
hydrolyse optimale en relation avec 1* enzyme native. 
Lorsque l*on op6re en continu, la regulation de la 
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valeur finale de l'hydrolyse peut s'effectuer par l'in- 
stauration de 1* injection de substrat de depart, par 
l fl intermfediaire de I'activite enzymatique libre et liee 
et par la determination de la temperature d'hydrolyse. 

5 La valeur du pH se choisit, lors de la mise en oeuvre 
du procede conforme A la presente invention, dans la 
gamme de 4,0 & 4,7 lorsque l'on opere avec des gamma - 
amylases. Lors de 1 9 utilisation du procede conforme & 
la presente invention, on peut reduire la consonunation 

10 d 1 enzyme de 75 a 80 % par rapport A l f hydrolyse effec- 
tufee avec une enzyme libre, 

Lors de la mise en oeuvre du procede conforme & 
la presente invention, il est d'autre part possible 
d'utiliser, a titre d'enzyme libre, l'enzyme native 

15 subsistant dans la solution d' enzyme appauvrie nfeces- 
saire & la fixation de l 1 enzyme libre sur un support. 
De ce fait, il est possible d'6pargner davantage encore 
d' enzymes. Conformement £ la presente invention, la 
purification et la sterilisation de I'hydrolysat par- 

20 tiel peuvent 6tre realis6es selon la technologie de 
filtration concernee, m£me apres I'addition de 1'enzyme 
native & des valeurs ED de 35 A 80 %, lorsque 
1' activite catalytique de 1* enzyme native est garantie 
par le raccordement en amont d*un appareil & tubes, 

25 dans lequel on n*a pas dispose d'enzyme fixfee. 

La circonstance que l'on peut mettre le procede 
conforme A la presente invention en oeuvre dans des 
appareils & agitateur de construction classique ac- 
quiert une importance particulifcre . De ce fait, il est 

30 possible d'augmenter considerablement le rendement 
d' installations de ce genre qui n'ont jusqu'A present 
travailie que par charges successives ou alors de ma- 
niere continue a l'aide d' enzymes libres, si bien que 
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de nouveaux frais d* invest issement sont supprimes. 

La mise en oeuvre du procede conforrae & la 
presente invention sera & present davantage eclairee h 
la lumiere des exemples de realisation qui suivent. 

5 

EXEMPLE 1 

Preparation de D-glucose monohydratfeo 

On r^gle le pH d'une suspension d'amidon possfe- 

10 dant une masse sfcche d* environ 35 % A 2,2 & l'aide 
d'acide chlorhydrique et on en reduit la valeur ED 
jusqu'A 10 % dans un convert isseur continu & une 
temperature de 403° K. On regie ensuite la valeur du 
pH de l'amidon liquefie h l'acide a 5,5-6,0 et on 

15 refroidit le produit jusqu'A une temperature de 358° K. 
On amorce la decomposition ou degradation amylolytique 
par l 1 addition d f une alpha-amylase bacterienne et on la 
pour suit jusqu'a une valeur ED de 24 %. On incorpore 
ainsi entre 1500 et 2500 unites SKB par kilo d'amidon. 

20 Le prehydrolysat prepare par voie alpha-amylolytique 
acide est amene A un pH de 4,5 et purifie A I'aide 
d'une centrif ugeuse A vis continue, un separateur £ 
decantation et un filtre <k couches. 

On sterilise le prehydrolysat acide/alpha-amylo- 

25 lytique obtenu est purifie par un traitement dans un 
echangeur de chaleur A plateaux et une etuve tubulaire 
chauf fable, 

Les traces de complexes de lipides, d'albumines 
et de dextrines encore contenues dans le prehydrolysat 
30 sterile s'eiiminent par voie adsorptive A l'aide d'une 
resine adsorbante appropriee. 

On considere & present le deroulement station- 
naire ou immobile du procede • L f hydrolyse totale de 
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1" hydro lysat partiel est accomplie par le traitement 
conforme & la solution offerte par la presente inven- 
tion . 

Pour le traitement hydrolytique, on prevoit une 

5 cascade de 10 stages de recipients & agitateur, chauf- 
fables, raccordes en s6rie, avec une capacity de chacun 
40 nf*. L'hydrolyse s'effectue £ une temperature de 
333° K, h une valeur de pH de 4,1-4,7 et & une teneur 
en substance sfeche du substrat d' environ 35 %„ En vue 

10 du traitement, on ajoute de 5 & 8 U par gramme de 
substrat sec d B amyloglucosidase provenant d 1 Aspergillus 
niger a 1' hydro lysat partiel purifie et sterilise. On 
injecte l'hydrolysat partiel active a l g enzyme dans le 
premier recipient de traitement. Le premier recipient 

15 de reaction contient un complexe d 'enzyme fix6e sur 
support. La valeur ED moyenne du substrat dans la 
premiere enceinte de reaction varie entre 55 et 60 %. 
Le substrat presentant cette valeur ED moyenne p6netre 
dans le second recipient A agitateur. Dans la seconde 

20 enceinte de reaction, on a dispose 150 kg de resine de 
support activee & 1' enzyme. La valeur ED moyenne varie 
dans la gamme de 70 a 75 % dans le second recipient de 
reaction. Le produit intermediaire pr6sentant cette 
valeur ED est transfere de la seconde enceinte de 

25 reaction dans la troisieme enceinte de reaction. Dans 
le troisifeme au dixieme recipients de reaction, on a 
dispose de 300 A 350 kg de r6sine de support. La 
resine de support est mise en place dans les recipients 
a agitateur dans la zone de la plus grande turbulence. 

30 L'activite globale active garantit une valeur ED 

de 97 a 98 % a la sortie du dixieme appareil a agita- 
teur. Le debit de la cascade se situe a environ 7,3 
m^/h, ce qui correspond a une production annuelle d'en- 
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viron 23*000 tonnes d'hydrolysat total* On fepargne 
alnsi de 65 & 70 % d' enzymes. 

En vue de son traitement ultferieur, on pr616ve 
l'hydrolysat total du dixi&me appareil & agitateur, on 
5 1' inactive par la mise en oeuvre d'une 6 tape de chauf- 
fage, on le purifie, on le concentre par voie thermique 
et on le sfcche par pulverisation. 

Le produit est du dextrose avec une valeur ED de 
97 A 98 %. 

10 

EXEMPLE 2 

Preparation de sir op d'amidon. 

L'hydrolysat partiel obtenu, purifie et sterilise 
15 de la maniere decrite & l'exemple 1, est transform^, 
conf ormfement A la presente invention, en un sirop 
d f admidon & spectre saccharidique classique. 

Le traitement s'effectue dans un recipient A 

20 agitateur possfedant une capacity ou contenance de 32 
2 

m . Le recipient h agitateur chauffable est 6quip6 
d'un agitateur a heiice. Pour la mise en oeuvre du 
procfedfe conforme & la presente invention, on regie la 
valeur du pH de l'hydrolysat partiel d 4,2 et on lui 

25 ajoute 2 U de glucoamylase par gramme d'hydrolysat. 

Ensuite, on introduit l'hydrolysat partiel active 
h I 1 enzyme dans le reacteur de traitement. Dans ce 
reacteur de traitement, on a dispose fixement un com- 
plexe de support et d' enzyme dans la zone de turbulence 

30 de !• agitateur h heiice. 

Par I'activite combin6e d' enzymes libres et fi- 
x6es sur support, on assiste d une degradation plus 
poussee de l'hydrolysat partiel et on retire 1'hydroly- 
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sat partiel du recipient & agitateur avec une valeur ED 
moyenne de 42 %• 

Le debit atteint environ 2 tonnes par heure. 

On inactive 1'hydrolysat par mise en oeuvre d'une 
5 etape de chauffage, on le purifie et on le concentre 
par voie thermique jusqu'a une masse s&che d f environ 
80 %. 

EXEMPLE 3 

10 Preparation d'un sirop enrichi en maltose. 

On transforme 1'hydrolysat partiel obtenu conf or- 
nament A l'exemple 1 suivant I 1 invention, en un sirop 
d'amidon & proportion en maltose eievee. Pour ce 
15 faire, on regie le pH de 1'hydrolysat partiel a une 
valeur qui varie de 5,4 a 5,8 et on lui ajoute de 
l°alpha-amylase native. On injecte continue llement 

1'hydrolysat partiel active a l'enzyme dans un r6ci- 

3 

pient A agitateur chauf fable d'une contenance de 15 m . 

20 350 kg de resine de support sont fixement agences dans 
le recipient de traitement. A titre de resine de 
support, on utilise la Wafatit -y 5 8. On avait active 
l 1 enzyme de support avec une alpha-amylase fongique 
provenant d* Aspergillus eryzae. La temperature du 

25 substrat est regiee & 332° K. 

Pour un dfebit massique d'une tonne, on obtient un 
sirop enrichi en maltose avec environ 50 % de maltose 
dans la substance s&che. 
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REVENDICATIONS 

Procede de preparation de D-glucose et d 1 
hydro lysats d'amidon par hydrolyse & catalyse 
acide et/ou enzymatique de I'amidon et de matieres 
premieres, lequel procede se caracterise en ce que 
l'on sterilise un hydrolysat partiel poss6dant une 
valeur ED de 15 a 35 qui a ete au pr6alable 

purifie par separation solide/liquide mecanique et 
separation adsorptive, par la mise en oeuvre 
d'une etape de chauffage, en ce que l'on regie la 
valeur du pH de 1* hydrolysat partiel sterile A 
4,O-6,0 # on ajoute une dose d* enzyme libre au 
substrat A pH corrige, on soumet le substrat cata- 
lyse par l 1 enzyme, dans un ou plusieurs recipients 
de reaction dans lesquels on a dispose des com- 
plexes enzyme/support sous une forme a diffusion 
non inhibee, A un traitement hydrolytique combine 
par l'enzyme libre et par l'enzyme fix6e sur un 
support, on poursuit le traitement hydrolytique A 
une temperature de 326-338° K, de preference 331- 
335° K, comme aussi d une valeur ED initiale de 
35-80 %, on poursuit le traitement par charges 
successives ou de maniere continue, en une ou 
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plusieurs Stapes jusqu'au point final de l'hydro- 
lyse spScifique du produit, puis on inactive 1' en- 
zyme par une 6tape de chauffage, on purifie l'hy- 
drolysat inactiv6, on le transforme par concentra- 
tion thermique et/ou par cristallisation ou par 
sSchage par pulv6risation ou par granulation en 
couche turbulente en produit fini ou pr§t & 1'em- 
ploi. 

Proc6d6 suivant la revendication 1, caractfe- 
ris§ en ce que I'on utilise, A titre d'enzyme de 
scission de l'amidon ou des oligosaccharides, une 
alpha-amylase, une b§ta-amylase ou 1' amyloglucosi- 
dase, sous la forme de 1' enzyme libre ou d'une 
enzyme fix6e sur support* 

ProcSdS suivant l'une quelconque des reven- 
dications 1 et 2, caractferisfe en ce que I'on 
ajoute des bSta-glucanases, des pentasanases, des 
lipases ou des cellulases, a 1* enzyme de scission 
de l'amidon ou des oligomdres. 

ProcSdS suivant l'une quelconque des reven- 
dications 1, 2 et 3, caractferisS en ce que I'on 
realise l'hydrolyse de l'hydrolysat partiel de 
maniSre continue ou quasi-continue, sous la forme 
d'un proc6d6 en une ou plusieurs Stapes. 

Proc6d6 suivant la revendication 1, carac- 
t6ris6 en ce que I'on utilise de mani&re appro- 
priSe plus de 6 reservoirs pour 1* exploitation 
continue au cours de 1'hydrolyse totale de l'hy- 
drolysat partiel. 
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Procfedfe suivant la revendication 1, carac- 
tferisfe en ce que la separation solide/liquide 
m&canique de l'hydrolysat partiel se deroule sui- 
vant des processus & stapes multiples A des va- 
leurs ED de 35 d 80 %• 

Procfedfe suivant I'une quelconque des reven- 
dications prfecedentes, caractferisfe en ce que 
s'opfcre une addition d' activity definie A l'aide 
d'enzyme native qui provient essentiellement des 
r£sidus appauvris des quantitfes d'enzyme n£ces- 
saires a 1' immobilisation. 

Procfede suivant I'une quelconque des reven- 
dications 1 A 3 et 7, caract£ris£ en ce que l'on 
pr61£ve des hydrolysats des compositions les plus 
diverses en chaque position appropri6e & cette fin 
au cours des processus & stapes multiples, 

Procfede suivant I'une quelconque des reven- 
dications 1 # 2 et 3, caract6ris6 en ce que l'on 
utilise des rfeacteurs a ecoulement avec des tempe- 
ratures de reaction de 318-338° K en combinaison 
avec des rGacteurs h agitateur months en amont. 

D-glucose, prepare par mise en oeuvre du 
proc£d£ specific dans I'une quelconque des reven- 
dications 1 A 9. 

Hydrolysats d'amidon, prepares par mise en 
oeuvre du procede specif i6 dans I'une quelconque 
des re vend icat ions 1 a 9. BRUXELLES, Je "£&JMli*-&££L 

E. Eon - Q/)ni^om— 



